(19) REPUBUQUE FRANQAISE 


INSTTTUT NATIONAL 
DE LA PftOPRltTE INDUSTTUELLE 


PARIS 


(n) N* de publication : 2 584 6 18 

tt ntoSaar qua poar Its 

(^l) N* cTenregistremefit national : 85 10468 

(5l) lnta 4 :B01D11/00. 


DEMANDE DE BREVET D'INVENTION 


A1 


Datsdedepdt: 9ju«et 198S 


@ Data da la mise a disposition du public da la 
: BOR t Brevets • n° 3 du 16 Janvier 1967. 


fl a f a i a ncaa a ffautraa documants nationaux appa- 


@ Deroandeuris) : SOOETE HAVONALE ELF AQUfTAJNE 

- FR 


biventdurfs) : Michel Perrut 


TitulanW: 


@ MandataMs) : Cabinet Hirsch. 


Dtapoaitif pour la miaa an cauwa da precedes d'extractkm- separate frac^^ par 


f7) Dbpositrf de »6paretk)n-extractiorhfractkw meme nt a Taide 
un fluide supercnbque dans lequel la masse voiumique du 
fluids est redwte dans une vame a aiguille et dsrocternent 
amertee dans un ens emble forme par une chambre cydonique 
et un pot de recette et dont lea perois sont chauffees. 


< 

■ 

oo 
5 

in 

CM 



Ik o 


VM 4m lurirriai • nM TW M C BK NATONALE. 27. nm da la Con—am 


— 75732 PAWS CEDEX IS 


2584618 


DISPOSITIF POUR LA MISE EN OEUVRE DE PROCEDES D" EXTRACTION-SEPARATION- 
FRACTIOHNEMENT PAR FLU IDES SUPERCRITIQUES 

La presente invention a pour objet un nouveau dispositif destine a 
5 ameliorer les conditions de mise en oeuvre des precedes detraction 
-t/ou separation et/ou fractionnement a l'aide de fluides supercriti- 
ques. II convient tout d'abord de rappeler que Icrsqu'un fluide pur ou 
»n melange se trouvent en de C a du point critique C, 11 existe un chan- 
gement d'etat entre phase gazeuse (ou vapeur) et phase liquide rencontre 
10 tant a la liquefaction qu'a la vaporisation/ebullition. Des que Ton se 
trouve au dela du point critique C, ce changement d'etat disparait pour 
laisser place 3 un fluide supercritique phase unique ma is caractt-ri se 
entre autres par des variations de masse volumique p importantes. Si 
Ton se rWre aux diagrams des figures 1 et 2 illustrant les divers 
15 etats de changements d'etats er. fonction (figure 1) de la temperature T 
et de la pression p et (figure 2) dc la masse volumique p et de la 
pression p, on voit que (figure 1), si Ton se place 3 une pres S1 on Pj 
comprise entre pression critique P c et pression P t au point triple T, 
lorsqu'on augmente la temperature, on passe de la phase liquiae 1 a la 
20 phase gazeuse g. Si Ton se place ft une pression ? 2 superleure a la 
pression critique P.. on ne passe pas en augmentant la temperature par 
un changement d'etat mais on reste dans le domaine du fluide supercn- 
tique (on mentionnera simplement Id la phase solide s qui ne concert* 
pas la presente invention). 
25 Si Ton se reporte a la figure 2, on va trouver en se placant 

successive^ aux pressions P, (sous-critique) et P 2 (supercritique) 
des courbes isothermes T. correspondant i la temperature critique. Tj a 
une temperature sous-critique et L, a une temperature supercritique. A 
pression donnee, on voit que pour ? 1 sous-critique, on rencontre un 
30 changement de masse volumique p subit et important quand on passe du 
gaz G au liquide 1 (ou inversement) avec palier de temperature et 
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discontinuity dans la variation de masse volumique de chaque phase (Pgj, 
P^) au changement d'6tat tandis que pour la pression ? z supercritique, 
on ne rencontre plus le changement et sa brusque variation de masse 
volumique, mais des variations importantes mais continues de masse 
volumique p en fonction de la temperature. 

Les precedes d'extraction-separation-fractionnement par fluides 
supercritiques sont bases sur le fait que ces fluides presentent des 
proprietes remarquables par rapport aux liquides notamment une plus 
faible viscosite et une plus grande diffusivitf; ils presentent une 
propriety plus interessante encore, a savoir les caracteristiques de 
leur pouvoir solvant: ainsi, lorsqu'on passe de l'Ctat gazeux sous- 
critique 5 Tetat fluide supercritique, on rencontre non seulement des 
variations importantes de masse volumique comme on Ta souligne ci- 
dessus, mais Sgalement une augmentation considerable de la solubilite de 
tiers corps; de plus, contrairement a 1 'extraction 1 iquide-liquide cu 
1 i qui de-sol ide, la separation finale solvant-extrait ne constitue pas 
une etape difficile et coQteuse faisant appel par exenple a la reextrac- 
tion par un second solvant ou a la distillation, mais peut etre facile- 
ment mise en oeuvre par simple detente isotherme ou voisine de Viso- 
thermicite, ou par chauffage a pression constante ou par combinaison des 
deux modes precedents, la variation brutal e du pouvoir solvant et la 
demixtion de l'extrait etant obtenus par une forte diminution de la 

masse volumique. 

Certoines de ces proprietes des fluides supercritiques ont et£ 
utilisecs dans Tart anterieur en vue de la separation, de Vextraction 
ou du fractionneroent et en particulier en chromatographie (cf. demande 
de brevet francais 82 09649 du 3 juin 1982). 

Pour fixer les idees, on va 8 titre d'exemple, en presenter trois 
modes de realisation faisant 1'objet des figures 3 a 5, les figures ? 
indice "a" representant le schema de circuit, les figures a indice "b" 
representant sur diagramne enthalpique les cycles correspondants. Aux 
figures 3a a 5a, on a designe par les lettres majuscules des points ou 
appareillages reports par les meraes lettres sur les diagram*"; enthal- 
piques 3b a 5b. Sur ces mimes diagramnes, 1 'etape separative est repre- 
sentee en pointings sur le cycle. Aux figures 3 et 4, cette separation 
solvant-extrait est rfalisee par baisse de pression et apport de chaleur 
pour eviter le refroidissement du a la detente, mais le recyclage du 
solvant differe. Aux figures 3, on utilise une pompe P pour elever la 
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pression du liquide condense sous-critique et Varoener a Vetat fluide 
supercritique, aux figures 4, on utilise un compresseur K pour amener le 
gaz sous-critique 3 Vetat fluide supercritique puis un echangeur -Q' 
pour refroidir le fluide a la temperature desiree. 
5 Aux figures 5, la separation solvant-extrait est real i see par 

elevation de temperature, le recyclage du solvant etant realise S I'alde 
du compresseur K fonctionnant 3 faible taux de compression en regime 
etabl i . 

Pour etre plus explicite, on va considerer les trois cas separe- 

1G ment: 
Figures 3 

A etat supercritique 

AB etape de separation: detente dans le detendeur DET et apport de 
chaleur +Q pour arriver en B a I'etat gazeux sous-critique 
15 BC etape de condensation: par perte de chaleur -Q', le gaz se conden- 
se en liquide S pression constante sous-critique 
CD §tape de recompression: gr5ce 3 la pompe P pour remontSe en 

pression supercritique 
DA etape de rechauffage: par apport -K)" pour retour au point A de 
20 depart du cycle. 

Figures 4 

A 6tat supercritique 

AB etape de separation: detente dans le detendeur DT pour parvenir 
avec apport de chaleur +Q en phase gazeuse sous-critique 
25 BC etape de recompression: grace au compresseur K remontee a la 
pression supercritique de depart 
CA etape de refroldissement: pour retour au point de depart du cycle 
grace a -Q 1 . 
Figures 5 
30 A etat supercritique 

AB etape de separation: gr5ce au rechauffement +Q par echange ther- 

mique et +Q" par apport direct 
BC etape de refroidissement: grace a l'*changeur -Q avec le fluide en 
separation se r€chauffant et 2 -Q 1 
35 CA etape de recompression: dans le compresseur K avec leger rechauf- 
fement correspondant. 

Malgre les contraintes techniques et les couts eleves lies a 
1 "utilisation de pressions elevees, Vextraction supercritique presente 
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entre autres les avantages suivants: 

- des economies d'energie substantives peuvent etre real , sees par 
rapport aux procedes detraction classique c-Konl'a souligne 
ci-dessus; 

- du fait des temperatures relativement basses en cause, on ne 
craint pas de degradation des composants sensible* * la chaleur; 

- le fractionnement de Vextr.1t lui-m&ue peut etre effectue par 
detente en plusieurs etapes dans plusieurs pots de recuperation; 

- le recours a un solvant supercritique non toxique tel C0 2 est bien 
adapte a la separation ou a 1 'extraction de produits pour V Indus- 
trie alimentaire, ou pharmaceutic^, pour la parfumerie ou le 
cosmetique et plus generalement pour toute industrie necessitant 

1 -elimination de produits nocifs I l'homme ou a la nature; 

- les solvants les plus courants (CO,, h^O, hydrocarbures legers 
15 notamnent) sont de relativement faible prlx de revient. 

Dans les techniques de separation solvant-extrait qui comme on 1 a 
vu plus haut peuvent etre mises en oeuvre au cours d'une seule etape, on 
fait baisser fortement la masse volumique du solvant ce qui entnnne une 
forte variation de son pouvoir solvant de sorte que Vextrait se stpare 
20 du solvant devenu un gaz sous-critique ou un fluide supercritique de 

faible masse volumique. 

Or, si ce prindpe est d'une sedulsante simplicite, sa «nse en 
oeuvre pose un problfcne. En effet, on realise generale*** une detente 
quasi adiabatlque et non isothcrme du solvant dans Vorgane de detente, 
25 ce qui entraine la formation d'un brouillard consistant d'une part en 
une phase constitute par le solvant detendu a 1'etat de gaz 
sous-critique ou de fluide supercritique de faible masse volumique et, 
d'autre part, en une phase liquide constitute par des gouttelettes de 
solvant contenant la plus grande oartie de Vextrait dont la solubHitt 
30 dans la premiere phase de faible masse volumique est faible. 

Des lors, il importe de capter ces gouttelettes et d'evaponer le 
solvant, faute de quoi on observe un important entratnement de VextraU 
par la phase de faible masse volumique (gaz sous-critique ou flunde 
supercritique) et le rendement du piegeage est mediocre. Ce mauvais 
35 rtsultat est coura-mnent observe sur nombre d'extracteurs suoercn toques 
de 1'art anterieur peu efficaces pour atteindre des rendements accepta- 
bles des lors qu'il faut extraire des substances necessitant un taux de 
solvant eleve conrne les aromes v*gfttaux par exemple. 
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La pr^sente invention a done pour but: 

- d'assurer la detente du milieu d'extraction; 

- d'apporter Tenthalpie necessaire pour rendre cette detente quasi 
isotherme; 

5 -de recueillir V extra it avec un rendement elevp. 

Pour ce faire, les dispositifs, faisant l'objet de la presente 
invention, font appel: 

- p une vanne rfcalisant ladite detente; 

- immedidtement en aval de cette vanne, I un dispositif scparateur 
10 des gouttelettes, les captant le long des parois oQ elles s'ecou- 

lent pour etre recueillies dans un pot de recette chauffe, ainsi 
que lesdites parois par un fluide caloporteur. 
Selon une caracteristique pref*ree de 1'invention, le systeme de 
collecte est du type cyclone dans lequel est admis le brouillard par une 
15 tubulure debouchant dans le corps du cyclone a vitesse angulaire impor- 
tante. 

Pour mieux faire comprendre les caracteristiques techniques et les 
avantages de la presente invention, on va en decrire des exemples de 
realisation etant bien entendu que ceux-ci ne sont pas limitatifs quant 
20 a leur mode de mise en oeuvre et aux applications qu'on peut en faire. 

En plus des figures! h 5 decrites ci-dessus, on se reporter* aux 
fiyures suivantes qui reprcsentent schfcmatiquement: 

- la figure 6 en coupe axiale, un dispositif d'extraction/sGpara- 

** on conf o nne a la oresente invention: 
25 - la figure 7 un ensemble de tels dispositifs months en serie selon 

unp variante de 1'invention; 

- la figure 8 un autre ensemble de tels dispositifs montes en serie 

selon une autre variante. 
Sur cette figure 6, est omise la vanne d'entree qui peut etre tout 
30 vanne classique susceptible d'assurer une detente quasi adiabatique 
telle, en particulier, qu'une vanne a aiguille qu'il peut etre 
avantageux de rochauffer pour en faciliter le fonctionnement. 

Cette vanne est branchee directement sur la conduite d'entrfce 1 du 
milieu d'extraction de diametre interieur d. 
35 L'appareillage de la figure 6 comprend essentiellement trois 

parties demontables , une tete 2 d'extraction du solvant en vue de son 
recyclage, le corps 3 proprement dit du separateur/extracteur et la 
recette 4. Ces divers elements sont assembles par tous moyens classiques 
adequats (vissages, joints d'etancheite essentiellement) non representes 
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pour simplifier. 

La conduite d' entree 1 penetre dans le corps 3 et debouche tangen- 
tiellement en 5 dans un aiesage cylindrique axial 6 termini vers le bas 
par une partie conique 7 et bouche vers le haut par la saillie cylin- 
drlque 8 de la tete 2 venant s'ajuster dans Taiesage 6. La chambre 9 
ainsl fonnee joue le r61e de cjdor*. Sa partie cylindHque de dia- 
metre D a une longueur L allant de la base du bouchon 8 5 la section de 
raccordement 10 entre aiesage cylindrique 6 et partie conique 1. A la 
base de cette derniSre, de hauteur H et done de dlametre D a sa section 
superieure, est perce un canal axial d' Evacuation 11 vers le pot 12 
dispose dans la recette 4. La tete 2 et son prol ongement inf§rieur 
foment bouchon 8 sont perc§s axialement par un canal axial d'evacua- 
tion 14 qui se prolonge en 15 vers I'interieur de la chanfcre 9. Le 
corps 3 et le pot 4 presentent un chemisage ou double enveloppe (respec- 
tivement 16 et 17) pour la circulation d'un fluide caloporteur, ce qui 
perroet d'assurer aux parois cylindriques et coniques de la chambre 9 et 
au pot 12 de recette une temperature adequate pour recueillir les 
gouttelettes, comne on le verra ci-dessous. 

Inroediateraent, * la sortie de la varme detendeur non representee, 
le fluide solvant contenant Vextrait penetre par la canalisation 1 de 
diametre interieur d, dans la chambre 9 a une vitesse lineaire v et 
entratne la rotation de la masse fluide contenue dans la chambre 
cyclonique 9. Des gouttelettes se sfparent et, du fait de la force 
centrifuge, s'ecoulent le long des parois pour etrc recueillies en 
passant par le canal 11 dans le pot 12. 

Le fluide detendu debarrasse des gouttelettes sort par le canal 
central superieur 15 - 14 vers le circuit de recyclage non represente. 

Dans une variante du dispositif de la figure 6, on peut omettre le 
pot de recette 12, une canalisation 20 equip*e d'un robinet d'arret 21 
permettant un soutirage direct des substances collectees (en pointilies 
sur la figure 6). 

Si on designe par Qm le debit rnassique entrant dans le dispositif de la 
figure 6 aprfcs detente, on peut calculer, grace I une equation d'etat 
telle que liquation de Peng-Robinson, la masse volumique p, d'ou le 

debit volumique = (Wp- 

L'experience montrint que Ton obtient de bons resultats pour 
P V 2 < 2.000 kg/m" 1 .sec" 2 , on peut definir d pour que 

4 <L 
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soit comprise entre 2 et 30 m/sec, et de preference entre 2 et 10 m/sec. 

En ce qui concerne le diametre 0 de la chambre cyclonique 9, 
1 'experience a montre que Von obtenait les meilleurs resultats pour 
D = kd avec 2,5 S k s 4. Ces experiences ont egalement montre que Ton 
5 obtlent les meilleurs resultats avec 1,5 D s L s 5 0 et 1,5 D s H S 5 0, 
ce qui pertnet de definir les dimensions optimales de la chambre cyclo- 
nique 9. 

Pour fixer les idees, on peut donner Texemple suivant de realisa- 
tion. 

10 On traite un d§bit massique 0m = 8 kg/h de CO,, charge en faible 

teneur d'extrait (inferieur a It massique par exemple) detendu a 60 bars 
et maintenu a 35^ dans le dispositif ci-dessus decrit. La pression 
critique du C0 2 est 73 bars, sa temperature critique 31,3°C. La detente 
e 60 bars a et? obtenue dans le detendeur en amont du dispositif non 

15 represents passant ainsi d'un fluide supercritique i un gaz sous- 
critique. 

On peut recourir dans ce cas a un dispositif ou le diametre d de 
la canalisation d' entree est de 2,5 mm, le diametre D de la chambre 
cyclonique de 10 nro, la longueur L de sa partie cylindrique 20 mm et la 
20 hauteur H de sa partie conique 15 mm. Ce dispositif peut etre realise en 
acier inoxydablc avec des joints de polytetrafluoroethylene (PTFE) entre 
■es trois pieces principals (2, 3 et 4 figure 6), ce qui permet de 
resister par exeinple a des pressions de Vordre de 200 bars, I des 
*-meratures voisines de Vambiante (de 0 a 80°C par exemple), en 
?5 choisissant les ipaisseurs adequates calculees par les moyens classiques 
de la resistance des materiaux. 

Le fluide caloporteur apporte par les chemisages ou doubles 
enveloppes 16 et 17, Venthalpie necessaire pour assurer les tempera- 
tures les plus propices a l'ecoulement vers le pot 12 des gouttelettes 
30 centrifugees. On prevoira done de preference des raccords a fermeture 
automatlque 18 et 19 schematiquement representes sur la figure 6 pour 
pouvoir demonter la recette 4 et extraire le pot 12 sans avoir a vidan- 
ger 1 'ensemble du dispositif de son fluide caloporteur. 

Selon une premiere variante, on peut utiliser (Fig. 7) plusieurs 
35 dispositifs successifs tels ceux de la figure 6 montes en serie, et 
designes par P r ? z , ...P„. Chaque appareil est equlpe de sa vanne de 
detente VDj, VD 2 . ...VD n , la sortie solvant de chaque appareil etant 
conwutee 5 1 "entree de la vanne de detente de 1 'appareil suivant. A 
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chaque etage ainsi constitue, on recueille dans le pot de recette (ou 
dans la canalisation correspondante) , les fractions ainsi separees et le 
solvant est envoye a 1 'etage suivant pour nouvelle separation a pression 
p1us basse obtenue grace a la vanne de detente VD. On parfait ainsi pro- 
5 gressivement, d'etage en etage, la separation solvant/extrait. 

On peut meme envisager reiser un certain fractionnenent de 
Vextrait, la composition des fractions de Textrait dependant de la 

pression opSratoire. 

Selon une autre variante, on peut utiliser {fig. 8) un ou plu- 
10 sieurs des appareillages conforms a 1 'invention, eventuellement dis- 
poses en serie selon une configuration equivalant 3 celle de la fig. 7, 
non pas en vue de realiser une detente etagee sur le flux principal 
solvant + extrait, mais afin de faciiiter la recuperation 3 la pression 
ataospherique, ces produits ayant precipit? dans un ou plusieurs pots de 
15 detente cl ass i quement utilises dans les installations mettant en oeuvre 
les fluides supercritiques. 

En se reportant 3 la figure 8, une serie de pots de detente 0^ 
0 D , sont precedes de leurs vannes de detente VOj. VD 2 ... VD n , 
cSaque n sortie solvant de chaque pot de detente etant connectee 3 1'en- 
20 tree de la vanne de detente de l'etage suivant. On obtient ainsi d'etage 
en etage une detente progressive. Ces extraits recueillis en partie 
basse de chaque pot sont generaleraent dissous dans un solvant 3 1'etat 
liquide ou contiennet encore des quantites importantes de ce solvant; 
ils sor.t envcyes 3 1 'entree des dispositifs Pj. ? z ... P„ conforms 3 
25 1' invention qui vont done fractionner les extraits issus des pots de 
detente D , D ? ... D . 

La sortie superieure peut, soit 6tre reliee ? TatmosphSre (VAj, 
VA, ... YAj, soit si du solvant peut encore Stre recupere, connectee I 
i?recuperation R via VR^ VR 2 , ... VR„. On notera que si, sur la 
30 figure 7 on a prevu un appareil P conforme 3 T Invention pour chaque pot 
de detente 0, il est possible de prevoir plusieurs appareils raontes en 
serie et a depressions successives comne 3 la figure 7 pour traiter 
Textrait d'un pot de detente Dj, 

Cette variante de realisation conforme * V invention est tres 
35 interessante car, dans nombre d' installations de type classique, les 
rendements de recuperation des extraits sont faibles et peu reproducti- 
bles lors de la remise 3 1 'atmosphere des pots de detente pour recupera- 
tion de Textrait. En outre, et toujours dans ce cas. les pertes en gaz 
solvant sont egalement importantes. Par contre, en recourant conme 3 la 
figure 8, 3 des dispositifs conformes 3 1- invention (en en utilisant 
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eventuellement des series) on obtient des rendements 5 la fois plus 
eleves et plus reproductibles. 
Exemple d'application 

Dans une installation comprenant un autoclave e>:tracteur de 6 1 et 
deux autoclaves de detente, on utilise une charge de vin rouge et conwe 
fluide soWant du C0 2 - 

On effectue l'extraction a 150 bars, a 40°C, avec 1 1 de C0 2 par 

litre de vin traite. 

En detente, dans le premier autoclave on baissc la pression a 
70 bars a une temperature de 50°C et dans le second on descendra a 
40 bars, toujours h 50°C. On recupere les extraits des pots de detente 
apres extraction, par detente a I'atmosphSre. 

Si on detend directerent a 1 'atmosphere dans le premier autoclave, 
on recueille 9 cm 3 et 0,35 cm 3 dans le second. La reproducibility est 
raauvaise (+ 50% pour le premier pot, peu significatif pour le second). 

Si on detend 5 1' atmosphere r travers les dispositifs conformes a 
1 1 invention (fig. 8) les quantites respectivement recueillies apres 
passage dans les dispositifs confonnes a 1 1 invention sont de 30 era 3 et 
de 1 cm3 avec une reproducibility ? + 10% pour le premier autoclave et 
+ 30% pour le second. 
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REVEND I CATIONS 

1. - Dispositif d'extraction-separation-fractionnement a Taide 
d'un fluide ou d'un flange fluide a Tetat supercritlque qui contient 
les substances a extraire et/cu separer et/ou fractionner et que Ton 

5 fait passer dans un dispositif de reduction de sa masse volumique, 
caracterisf par le fait qu' iranediatement a la sortie de ce dispositif 
riducteur, le fluide est amene tangentiel lenient dans une chambre cyclo- 
nique. 

2. - Dispositif selon la revendication 1, caracterise par le fait 
10 que le dispositif de reduction est un detendeur. 

3. - Dispositif selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise 
par le fait que le dispositif de reduction est une vanne. 

I. - Dispositif selon la revendication 3, caracterise par le fait 
que la vanne est une vanne 5 aiguille. 

5. - Dispositif selon Tune des revendications 1 a 4, caracterise 
par le fait que le dispositif reducteur est equipe d'un systeme de 
rSchauffage. 

6. - Dispositif selon Tune des revendications 1 a 5, caracterise 
par le fait que que la chambre cyclonique presente une canalisation 

20 tangentielle d'entree du fluide, une partie cylindrique verticale fermee 
en partie superieure par un bouchon avec canalisation d'extraction 
axiale du fluide et en partie inferieure par une partie conique se 
terminal* par une canalisation detraction axiale des gouttes contenant 
les extraits s'ecouiant le long des parols de la chambre et les amenant 

25 dans un pot de recette. 

7. - Dispositif selon la revendication 6, caracterise par le fait 
que la chambre cyclonique est raunie de dispositifs de chauffage des 
parois. 

8. - Dispositif selon Tune des revendications 6 ou 7, caracterise 
30 par le fait que le pot de recette est muni d'un dispositif de chauffage 

des parois. 

9. - Dispositif selon Tune des revendications 7 ou 8, caracterise 
par le fait que le rfechauffage des parois se fait par chemisage. 

10.- Dispositif selon Tune des revendications 7 3 9, caracterise 
35 par le fait que le chauffage des parois se fait par double enveloppe. 

II. - Dispositif selon Tune des revendications 7 a 10, caracterise 
par le fait que les dispositifs de chauffage peuvent etre isolfis pour 
permettre le demontage du pot de recette. 

12.- Dispositif selon Tune des revendications 1 a 11, caracterise 
par le fait que le produit P V 2 dans lequel p est la masse volumiquedu 
fluide a Tentree et v sa vitesse, est 1nf6rieur a 2.000 kg.m" .sec , v 
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ftant compris entre 2 et 30 m.sec" 1 . 

13. - Dispositif selon la revendication 12, caract&ris6 par le fait 
que le produit pv est inf§rieur a 1.300 kg.m .sec . 

14. - Dispositif selon Tune des revendi cations 12 ou 13, caracte- 
5 ris§ par le fait que v est comprise entre 2 et lOm/sec. 

15. - Dispositif selcn Tune des revendi cations 12 a 14, caract6ris§ 
par le fait que le diamStre de la canalisation d'entrSe d §tant choisi 
pour repondre aux caracteristiques de Vune desdites revendi cations 11 a 
13, le diamfctre D de la chambre cyclonique est de 2,5 d 3 4 d. 

10 16.- Dispositif selon la revendication 15, caracterisS par le fait 

que la longueur L de la partie cylindrique de la chambre cyclonique est 
de 1,5 D a 2 D et que la hauteur H de la partie conique est dc 1,5 D a 
2D. 

17.- Ensemble d'extraction-separation-f ractionnement , caractfcrise 
15 par le fait qu'il comprend des dispositifs selon Tune des revendica- 
tions 1 5 15 montes en serie, la sortie sup^rieure de la chambre cyclo- 
nique de I'un etant connectee *i VentrSe de la vanne ditendeur du 
suivant, V ensemble travaillant en dfctentes successives d'un Stage 5 
V autre. 

20 18.- Ensemble d'extracti on -sSparation-f ractionnement faisant appel 

a un ensemble forme d'une vanne de detente suivie d'un pot de detente ou 
d'une s§rie de tels ensembles, chaque extra it de pot §tant traits dans 
au moins un dispositif selon Tune des revendi cations 1 3 15 ou un 
ensemble de tels dispositifs selon la revendication 17. 

25 19.- Ensemble selon la revendication 18, caract§ris£ par le fait 

que les sorties solvants des dispositifs selon Vune des revendica- 
tions 1 a 15 sont connectees soit ? Vatmosphere, soit 3 une sortie de 
recuperation de solvant. 

20.- Dispositifs ou ensembles selon Vune des revendications 6 a 

30 19, caracterises par le fait que le pot de recette peut Stre remplace 
par une canalisation de sortie. 
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